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 2 
1 Resumen 
  
En ésta unidad de investigación se describe detalladamente la síntesis y 
caracterización completa de dos nuevos complejos de renio(I) tricarbonilo con 
diferentes ligandos bidentados. El primero de éstos compuestos corresponde a 
bromotricarbonil-2-(difenilfosfinoamino)piridina renio(I) [P, N −
{(C6H5)2(C5H4N)NHP}Re(CO)3Br], mientras que el segundo se trata del 
compuesto trifluorometanosulfonato de acuobromotricarbonilfenantrolina renio(I) 
[(phen)(H2O)Re(CO)3]
+(CF3SO3)
−. El complejo [P, N −
{(C6H5)2(C5H4N)NHP}Re(CO)3Br] fue preparado mediante la reacción directa 
entre el precursor [ReBr(CO)3(C4H8O)]2 y el ligando 2-difenilfosfinoaminopiridina 
en solución de tolueno a temperatura ambiente. En la presente unidad la síntesis 
del complejo se desarrolló en metodología de una etapa para preparar 
[(phen)(H2O)Re(CO)3]
+(CF3SO3)
− por reacción entre el dímero precursor y 
fenantrolina, seguida de la reacción del complejo [(phen)Re(CO)3Br] con 
trifluorometanosulfonato de plata.  
Ambos compuestos fueron caracterizados mediante análisis elemental, 
resonancia magnética nuclear de protones, espectroscopía infrarroja, 
espectroscopía UV-Vis y difracción de rayos-X en monocristal. Los resultados 
muestran que ambos compuestos son especies monometálicas con centros de 
ReI octaédricos, con tres grupos carbonilos en conformación facial, un ion 
bromuro y dos posiciones ocupadas por cada ligando bidentado provenientes del 
respectivo quelante. Ambos complejos absorben luz en la zona del espectro UV-
Vis, lo que en este tipo de compuestos se asigna a transferencia de carga metal-
ligando (TCML), lo que es coherente con lo observado preliminarmente mediante 
voltametría cíclica y lo calculado computacionalmente. 
 
 
 
 
 
 3 
2 Introducción  
 
2.1 Contexto 
 
Para comprender a cabalidad este trabajo es necesario incorporar, o 
recordar, algunos conceptos que ayudarán, en cierta manera, a contextualizar el 
marco teórico con lo realizado. Es por esto que se comenzará con una explicación 
breve y concisa de algunos conceptos generales, hasta llegar a la motivación 
central de esta unidad.  
 
2.2 Importancia de la síntesis en la química 
 
Por definición, la química es la ciencia que estudia la materia y sus 
cambios. Dentro de ésta, la síntesis de nuevos compuestos es esencial. Mediante 
la síntesis se pueden obtener nuevos productos y, consecuentemente, 
determinar las propiedades que posean para poder utilizarlos de la mejor manera 
en los campos que sean propicios, como por ejemplo, el descubrimiento del 
catalizador de Wilkinson, RhCl(PPh3)3, permitió desarrollar un esquema de 
catálisis el cual explica la hidrogenación de alquenos terminales tal como muestra 
la Figura 1. De esta manera, las utilidades de diferentes compuestos tienen 
directa relación con sus propiedades. Es por tal motivo que al momento de 
obtener un nuevo producto se debe, primeramente, caracterizarlo 
estructuralmente para así poder determinar y asignar las propiedades inherentes 
a la estructura del complejo y eventualmente encontrar la utilidad que mejor se 
adapte a las características que presente. 
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Figura 1: Ciclo catalítico para la hidrogenación de alquenos terminales 
utilizando el catalizador de Wilkinson. 
 
2.3 Técnicas de Elucidación estructural 
 
Existen diferentes tipos de análisis que contribuyen a la elucidación 
estructural de los compuestos que son sintetizados, dentro de los cuales 
destacan:  
 
 Análisis elemental. 
 Difracción de rayos X de monocristal. 
 Resonancia magnética nuclear de protones, carbono, 
                     fósforo. 
 Espectroscopía infrarroja. 
 
Por medio de estas técnicas es posible conocer la composición, 
interacciones y distribución espacial de los nuevos productos o, simplemente, 
cerciorarse de que el producto obtenido de una síntesis reportada corresponde, 
o no, a dicho compuesto. Aunque para nuevos complejos la elucidación 
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estructural es fundamental para su estudio ya que gran parte de las propiedades 
que posea, como por ejemplo su reactividad, estará relacionada directamente 
con su estructura.  
 
2.4 Compuestos organometálicos 
 
Los compuestos organometálicos se definen como compuestos en los que 
existen enlaces metal-carbono. Generalmente estos compuestos corresponden 
a metales de las series de transición, lantánidos o actínidos unidos a ligandos 
orgánicos.  Durante décadas, estos compuestos han sido empleados en 
procesos catalíticos, en los cuales influyen significativamente al momento de, por 
ejemplo, optimizar procesos industriales como en el caso de las industrias 
petroleras y sus derivadas.  Los primeros indicios sobre este tipo de compuestos 
fueron registrados entre en el siglo XVIII cuando, en Francia, Cadet se percató 
que al mezclarse sales que contenían arsénico formaban un líquido fumante y 
mal oliente de tal modo que se propuso la siguiente reacción: 
 
As2O3 + 4MeCO2K → [(AsMe2)2O] + [Me2As−AsMe2] + ⋯ 
 
Posteriormente en 1827 con el descubrimiento de la sal de Zeise, 
K[PtCl3(η
2 − C2H4)], el cual impulsó la síntesis de compuestos similares 
derivados del Mercurio y del Zinc, se comenzaron a sintetizar diversos tipos de 
compuestos organometálicos y dieron pie para comprender las propiedades de 
éstos. 
Pero fue a comienzos del siglo XX cuando Víctor Grignard observó que si 
se mezclaban un halogenuro orgánico con magnesio producían, mediante 
adición oxidativa, el tan famoso Reactivo de Grignard, el cual es capaz de alquilar 
derivados de tipo carbonilo como sigue:  
 
RMgX + R´COR´´ → RR´R´´COH 
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El estudio de este tipo de compuestos supuso grandes avances en la 
química tal como la conocemos, gracias a que los compuestos organometálicos 
son ampliamente utilizados como catalizadores en síntesis orgánica. 
Si bien es cierto, gran parte de los compuestos organometálicos del 
bloque-s y p, como por ejemplo compuestos organometálicos de magnesio y 
aluminio respectivamente, presentan enlaces más bien simples del tipo σ, para 
los compuestos como el ferroceno y, en general, para cualquier metal 
perteneciente al bloque-d se requiere de enlaces σ, π y/o δ (en caso de existir 
interacción entre metales)1. 
Como se mencionó con anterioridad, los metales de transición son parte 
fundamental dentro de la química organometálica. Este trabajo tiene como 
objetivo principal la síntesis y caracterización de nuevos complejos de renio(I), 
ReI, metal perteneciente al grupo siete de los metales de transición.  
 
2.5 El Renio 
 
El renio fue el último elemento natural descubierto en 1925 por Noddack, 
Tacke y Berg en Alemania, la abundancia estimada de este metal en la corteza 
terrestre es de 0,7 ppb.  Éste metal se puede encontrar naturalmente como una 
mezcla de dos isótopos: 185Re y 187Re cuyas abundancias naturales son de 37,07 
y 62,93%. El isotopo 187Re es débilmente radiactivo con emisión de partículas β 
y tiene un tiempo de vida media de 1x1010 años. Diferentes compuestos de renio 
han sido introducidos en la aplicación de la medicina nuclear y se han descritos 
sus perspectivas en este campo1 
Los estados de oxidación del renio en diferentes compuestos conocidos 
abarcan desde +7 a 0. Éste trabajo se centrará en compuestos organometálicos 
con estado de oxidación +1. La configuración d6 de ReI requiere que los ligantes 
posean un sistema que sea capaz de aceptar densidad electrónica del centro 
metálico rico en electrones. Estos son, en consecuencia, frecuentemente 
fosfinas, heterociclos nitrogenados, carbonilos o isocianuros. Muchos de los 
productos octaédricos de configuración d6 poseen una alta estabilidad 
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termodinámica e inercia cinética, como consecuencia de un sistema de 18-
electrones. 
 
2.6 Compuestos de Renio(I) tricarbonilo 
 
Los compuestos derivados de renio(I) tricarbonilo, Re(CO)3, son 
interesantes en cuanto a síntesis se refiere, como también por otras propiedades 
que los hacen atractivos. En particular su luminiscencia hace de este tipo de 
compuestos interesantes para el desarrollo de nuevos materiales, sensores 
moleculares y materiales ópticamente sensibles, como también su aplicación en 
compuestos radiofarmacéuticos, imageneología y biomarcaje2. 
 
2.7 Luminiscencia 
 
Se entiende por luminiscencia a aquellos procesos intramoleculares en los 
que se generan transiciones radiativas, donde se emite un fotón como 
consecuencia de la desactivación del estado excitado, tales como la 
fluorescencia y la fosforescencia.  
La fluorescencia, corresponde a la emisión de un fotón involucrando una 
transición radiativa permitida por espín entre estados de la misma multiplicidad, 
usualmente desde el nivel vibracional más bajo del estado singulete excitado de 
menor energía al estado singulete basal, esto es: 
𝑆1(𝑣 = 0) → 𝑆0 + ℎ𝜈 
Las escalas de tiempo típicas de emisión para la fluorescencia son del 
orden de 10-12-10-9 s.  
Mientras que, la fosforescencia involucra transiciones radiativas entre 
estados excitados de diferentes multiplicidades de espín, es decir, entre estados 
prohibidos por espín, estas transiciones son usualmente desde el nivel 
vibracional más bajo del estado triplete excitado al estado singulete basal, esto 
es: 
𝑇1(𝑣 = 0) → 𝑆0 + ℎ𝜈 
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La Figura 2 muestra de forma esquemática, mediante un diagrama de 
Jablonski para una molécula orgánica, la diferencia entre estos dos procesos de 
desactivación. 
 
Figura 2: Diagrama de Jablonski para una molécula orgánica, ilustrando los 
estados excitados y los procesos fotofísicos. 
Lo interesante de este tipo de fenómeno es que parte de la radiación 
absorbida por la molécula se emite con una longitud de onda completamente 
diferente, es decir, por ejemplo, si el compuesto absorbe radiación en el rango 
del UV este podría emitir en el rango visible del espectro electromagnético tal 
como se puede observar en los sellos UV de los billetes los cuales confirman su 
autenticidad.  
Ahora que se tienen una idea de las características que poseen este tipo 
de compuestos es preciso señalar que en este trabajo se prepararán compuestos 
del tipo Re(CO)3 con específicamente dos ligandos quelantes bidentados. El 
trabajo se basa en experiencias anteriores que se describirán a continuación. 
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2.8 Ligando bidentado de tipo diimina 
 
Los compuestos de renio(I) tricarbonilo diimina de tipo [(𝑁, 𝑁)𝑅𝑒(𝐶𝑂)3(𝑋)], 
donde X corresponde a un haluro, han tenido considerable atención en los últimos 
años debido a sus interesantes propiedades fotofísicas y fotoquímicas, estas 
pueden ser modificadas de acuerdo a la naturaleza del ligando diimina que 
posean o del ligando X, pudiendo ser Cl o Br3-5.  Los cambios estructurales tienen 
la capacidad de cambiar el carácter de los estados excitados de las moléculas6. 
Uno de los ligando de tipo quelante diimina más sencillos es la 1,10-fenantrolina, 
Figura 3 (izquierda), el cual fue ligando en el primer compuesto de Re(I) tricarbonil 
diimina, descrito a principios de 19417.  
 
 
Figura 3: Esquema del ligando bidentado 1,10-fenantrolina (izquierda) y de 
(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓 (derecha). 
 
La derivatización de fragmentos de los complejos de ReI produce nuevos 
compuestos con diversas propiedades, esto es generalmente posible mediante 
la remoción del haluro por medio de la formación de una sal soluble de plata8. Al 
hacer reaccionar un compuesto del tipo [(N, N)Re(CO)3(X)] junto con una sal de 
plata soluble en solventes orgánicos, tal como el triflato de plata, la reacción 
forma haluros de plata que son muy poco solubles y, consecuentemente, fáciles 
de remover teniendo en cuenta de que la mayoría de estas síntesis se realiza en 
solventes orgánicos9. No obstante, los registros de compuestos de ReI con triflato 
como ligando son poco abundantes, pese a que el planteamiento sobre la síntesis 
es razonable10. Es por tal motivo que es interesante la idea de obtener una 
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estructura que contenga triflato para establecer un intermediario que permita el 
avance de futuras síntesis, su estudio y posteriores aplicaciones.  
 
2.9 Ligando de tipo N,P-bidentados 
 
Si bien los compuestos de ReI tricarbonil con ligandos del tipo diimina han 
sido, y son aún, ampliamente estudiados, los complejos con ligandos del tipo N, P 
han tenido, comparativamente, mucho menor atención. El hecho de que, a 
diferencia de las diiminas, posea un átomo de fósforo en la esfera de coordinación 
del centro metálico hace pensar que esto confiere diferentes propiedades, 
principalmente debido a su mayor efecto trans11-17. Actualmente hay escasos 
registros de complejos de ReI tricarbonilo con ligandos bidentados del tipo N, P, 
este trabajo se enfocará principalmente en un compuesto obtenido anteriormente 
correspondiente a [N, P − {(C6H5)2(C5H5N)}Re(CO)3 ] el cual posee el ligando 
bidentado difenilpiridilfosfina, Figura 4. 
 
 
Figura 4: Esquema de ligando bidentado tipo N,P difenilpiridilfosfina (izquierda) 
y [𝑵, 𝑷 − {(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟓𝑵)}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑 ](derecha). 
 
Según lo descrito para este complejo, a diferencia de los compuestos con 
ligandos del tipo diimina, muestra que la luminiscencia posee un bajo rendimiento 
cuántico, con valores menores a 0,001, equivalente a un 0,1%, y decaimiento con 
dos tiempos de vida, ambos en el orden de los nanosegundos. Se ha determinado 
por medio experimental y mediante el uso de herramientas computacionales TD-
DFT que el decaimiento biexponencial de emisión se puede atribuir a la existencia 
de dos estados excitados relacionados con los sistemas-π* en el piridilo y los 
fenilos18. 
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La presente unidad describe la síntesis y caracterización estructural 
completa de dos compuestos de renio(I) tricarbonilo con distintos ligandos 
bidentados, y además describe algunas propiedades que poseen los compuestos 
sintetizados con el fin de contribuir al estudio de este tipo de compuestos.  
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3 Objetivos. 
  
3.1 Hipótesis. 
 
 Se proponen como hipótesis para este trabajo las siguientes: 
 La reacción entre el ligando (C6H5)2PNH(C5H4N) y [ReBr(CO)3(C4H8O)]2 
ocurrirá de manera análoga a lo reportado para el compuesto 
[N, P − {(C6H5)2(C5H5N)}Re(CO)3 ]. 
 La reacción entre CF3SO3Ag con el complejo [(C12H8N2)(H2O)Re(CO)3𝐵𝑟] 
permitirá la sustitución del ión Br− por CF3SO3
−.  
 
3.2 Objetivo general 
 
 Sintetizar y caracterizar estructuralmente los compuestos obtenidos de las 
reacciones mencionadas anteriormente como hipótesis. 
 
3.3 Objetivos específicos 
 
 Establecer metodologías de síntesis que permitan la obtención de 
productos. 
 Realizar análisis de elucidación estructural que permitan determinar la 
estructura de los productos sintetizados.  
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4 Experimental 
 
4.1 Síntesis 
 
Para las síntesis realizadas en este trabajo se utilizaron los siguientes 
reactivos: [ReBr(CO)3(C4H8O)]2 (Sigma-Aldrich), C12H8N2 ∙ H2O (Sigma –Aldrich), 
𝐶𝐹3𝑆𝑂3𝐴𝑔 (Sigma –Aldrich), el ligando (C6H5)2PNH(C5H4N) fue preparado 
siguiendo el método reportado19. Los solventes utilizados fueron: cloroformo para 
análisis EMPARTA® ACS, n-hexano p.a. EMSURE® ACS, tetrahidrofurano p.a. 
EMPARTA® ACS, ciclohexano p.a. EMSURE® ACS, ISO, Reag. Ph Eur, tolueno 
para espectroscopía Uvasol® y heptano p.a. Winkler. Se utilizó técnicas Schlenk 
estándar para realizar todas las manipulaciones.  
   
4.1.1 Síntesis [𝑷, 𝑵 − {(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓] 
 
 Se disolvió 501,7 mg de [ReBr(CO)3(C4H8O)]2, 5,921x 10
-4 mol, en 20 mL 
de cloroformo. A esta solución se le agregó una solución de 331,0 mg de 
(C6H5)2PNH(C5H4N), 1,184 x 10
-3 mol, en 20 mL de cloroformo y se agitó a 
temperatura ambiente por 24 horas.  
 
 
Figura 5: Esquema de reacción para [𝑷, 𝑵 −
{(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓] 
 
El producto de la reacción se hizo precipitar cambiando la polaridad de la 
solución con ciclohexano. La Figura 5 muestra el esquema de reacción para esta 
síntesis. Se obtuvo 500,0 mg de [P, N − {(C6H5)2(C5H4N)NHP}Re(CO)3Br], 7,96 x 
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10-4 mol, correspondiente a un 67,08 % de rendimiento de la reacción sobre renio. 
El complejo se recristalizó por difusión en cloroformo/ (tolueno-ciclohexano 3:2). 
Las mediciones espectroscópicas y la determinación de estructura se realizaron 
sobre el sólido recristalizado.   
 
4.1.2 Síntesis [(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+(𝑪𝑭𝟑𝑺𝑶𝟑)
−.  
 
Se disolvió 200,0 mg de [ReBr(CO)3(C4H8O)]2, 2,37x10
-4 mol, en 15 mL de 
tetrahidrofurano, a ésta solución se le agregó una mezcla de 85 mg de C12H8N2 ∙
H2O, 4,29 x10
-4 mol, disueltos en 10 mL del mismo solvente y se mezclaron 
notándose cambio instantáneo de color de incoloro a amarillo. 
 
 
 
Figura 6: Esquema de reacción para [(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+(𝑪𝑭𝟑𝑺𝑶𝟑)
− 
Posteriormente, se mezcló con una solución de 121 mg de CF3SO3Ag, 4,71 
x 10-4 mol, en 5 mL de tetrahidrofurano bajo agitación constante durante 4 horas 
asegurando de que la reacción transcurra en un entorno oscuro. Pasado este 
tiempo se filtró el precipitado blanco formado y sobre las aguas madres se 
procedió a agregar una cantidad generosa de hexano formando un precipitado 
color amarillo-verdoso. La Figura 6 muestra los esquemas de reacción para esta 
síntesis. Se obtuvo una cantidad de 230 mg de 
[(C12H8N2)(H2O)Re(CO)3]
+(CF3SO3)
−, 3,72 x 10-4 mol, con un rendimiento de un 
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81,4%. El producto se recristalizó disolviendo en una mezcla cloroformo/heptano 
1:1. 
 
4.2 Análisis 
 
Los análisis realizados a los productos de este trabajo corresponden, 
principalmente, a la dilucidación estructural en conjunto con la aplicación de 
diferentes técnicas, que permiten estudiar el comportamiento fotofísico y 
electroquímico de los mismos. Estos se describen a continuación.  
 
4.2.1 Análisis Elemental  
 
Fue obtenido desde el Centro de Ensayos y Estudios Externos de 
Química, CEQUC en Pontificia Universidad Católica de Chile. 
 
4.2.2 Espectroscopía infrarroja 
   
Con Transformadas de Fourier (FT-MIR) marca BRUKER, modelo 
VECTOR 22. 
 
 
4.2.3 Resonancia magnética nuclear de protones y carbono  
 
Los análisis fueron realizados en equipo BRUKER AVANCE-400 en el 
Centro de Ensayos y Estudios Externos de Química, CEQUC en Pontificia 
Universidad Católica de Chile. 
 
4.2.4 Difracción de rayos-X  
 
La obtención de cristales se realizó mediante técnicas de recristalización 
por difusión de solvente en conjunto con el cambio gradual de la polaridad. La 
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colección de datos fue realizada en un sistema de difracción SMART-APEX II 
CCD. Los datos fueron reducidos usando SAINT20, mientras que las estructuras 
fueron parcialmente resueltas por métodos directos y luego completadas 
mediante Síntesis de Fourier de Diferencia y refinadas por mínimos cuadrados 
usando SHELXL21. Se aplicó correcciones de absorción semi-empíricas usando 
SADABS22. Las posiciones de los átomos de hidrógeno fueron calculadas 
después de cada ciclo de refinamiento con SHELXL usando 0.95 Å como 
distancia C-H.  
 
4.2.5 Voltametría cíclica  
 
Se midieron voltamogramas cíclicos a 50, 100, 300, 500 y 600 mV s-1 
medido a temperatura ambiente en una solución de diclorometano 1 mM usando 
perclorato de tetrabutilamonio 0,1 mol L-1 como electrolito. Se utilizó un electrodo 
de carbono como electrodo principal, un electrodo de platino como electrodo 
auxiliar y un electrodo de calomelano saturado como referencia. Se utilizó 
ferroceno como estándar interno.  
 
4.2.6 Espectroscopía y mediciones fotofísicas.  
 
Los espectros UV-Vis fueron registrados en el rango de 250-700 nm 
mediante el uso de un espectrofotómetro Agilent 8453 con arreglo de diodos. Los 
espectros de emisión fueron medidos en un espectrofluorímetro Horiba Jobin-
Yvon FluoroMax-4.  
 
 
4.2.7 Cálculos computacionales  
 
Todas las optimizaciones geométricas fueron realizadas por medio de la 
funcional B3LYP y el conjunto base 6-31+G(d,p) en el paquete Gaussian09 (G09) 
Revisión C.0123, y comienza desde la geometría determinada por medio de 
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difracción de rayos-X18. El conjunto base LanL2DZ se utilizó solo para el renio. 
Los cálculos de estado excitado fueron por medio de la metodología de la teoría 
funcional de densidad dependiente del tiempo, TDDFT, como implementación en 
G09. Para simular el efecto solvente del diclorometano ha sido incorporado a 
través del modelo continuo polarizable (PCM) usando la variante de formalismo 
de la ecuación integral (IEFPCM) 24,25. Los espectros de absorción y emisión 
fueron simulados a partir de los cálculos obtenidos utilizando el conjunto de 
herramientas de procesamiento Gauss Sum 3.0. La representación de los 
orbitales moleculares fueron generados usando el complemento cubegen 
disponible en G09 y se han visualizado utilizando los programas VMD y PovRay 
3.626,27.  
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5 Resultados y discusiones 
 
Por conveniencia se tratarán por separado los resultados y discusiones 
correspondientes a las diferentes síntesis, comenzando por los análisis del 
complejo [P, N − {(C6H5)2(C5H4N)NHP}Re(CO)3Br] y posteriormente con los del 
compuesto [(C12H8N2)(H2O)Re(CO)3]
+(CF3SO3)
−. 
 
5.1 [𝐏, 𝐍 − {(𝐂𝟔𝐇𝟓)𝟐(𝐂𝟓𝐇𝟒𝐍)𝐍𝐇𝐏}𝐑𝐞(𝐂𝐎)𝟑𝐁𝐫] 
 
5.1.1 Síntesis 
La síntesis del compuesto se realizó de forma directa disolviendo ambos 
precursores, en el mismo solvente, con el fin de que ninguno de los reactantes, 
al momento de mezclar, precipitara alterando o dificultando la reacción. El 
solvente elegido fue cloroformo ya que ambos reactantes se disolvieron de forma 
óptima en poca cantidad de solvente, en comparación a otros ensayos realizados 
con tolueno, tetrahidrofurano y diclorometano. Al mezclar ambos reactantes se 
notó de inmediato un cambio en la tonalidad de la solución, lo que da indicios de 
que ocurrió una reacción química. Por medio del cambio de polaridad de la 
solución, agregando hexano, se hizo precipitar el producto obteniéndose 500,0 
mg de compuesto con un rendimiento del 67,08%. Este rendimiento, 
relativamente bajo, se atribuye las manipulaciones realizadas en el laboratorio. 
Sin embargo, teniendo en cuenta que se trata de una nueva síntesis sin 
precedentes el rendimiento obtenido es aceptable y se pueden modificar las 
condiciones para que el rendimiento sea aún mayor. 
  
5.1.2 Análisis elemental 
 
Los resultados del análisis se comparan con los calculados en la Tabla 1.  
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Tabla 1: Composición porcentual obtenida para el compuesto [𝑷, 𝑵 −
{(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓] 
Elemento Composición Experimental (%) Composición Calculada (%) 
Carbono 37,77 38,23 
Nitrógeno 4,19 4,46 
Hidrógeno 2,56 2,41 
 
 De los datos obtenidos de la tabla 1 se observa que los valores obtenidos 
del análisis en comparación con los calculados son bastante similares. Según los 
criterios de aceptabilidad de este análisis30 se tiene una cantidad mayor de 
carbono del esperado, esto se puede deber a solvente remanente en la muestra. 
 
5.1.3 Espectroscopía Infrarroja 
  
Se realizaron análisis a ambos reactantes y al producto. Los espectros 
correspondientes a los reactantes se aprecian en la Figura 7.a y 7.b, el producto 
corresponde a la Figura 7.c. La Figura 7.d muestra los tres espectros solapados 
con el fin de identificar bandas coincidentes entre reactantes y productos.  
En los espectros 7.a y 7.c se puede identificar claramente las bandas 
características correspondiente al estiramiento del triple enlace en el fragmento 
carbonilo. Estos valores son CO: 2050, 1910, 1890 cm-1, mientras que en los 8.b 
y 8.c se observan bandas típicas para el estiramiento del enlace simple N-H, 
cuyos valores NH: 3190 y 3120 cm-128. La Figura 8 resalta las zonas del espectro 
mencionadas anteriormente. 
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Figura 7: Espectros IR para a.- dímero de renio ([𝑹𝒆𝑩𝒓(𝑪𝑶)𝟑(𝑪𝟒𝑯𝟖𝑶)]𝟐) b.- 
ligando P,N ((𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐𝑷𝑵𝑯(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)) c.- producto N,P-Re ([𝑷, 𝑵 −
{(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓]) y d.- espectros solapados. 
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Figura 8: Espectro IR solapado de síntesis de [𝑷, 𝑵 −
{(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓] destacando zonas relevantes. 
 
5.1.4 Resonancia magnética nuclear de protones 
 
El espectro de resonancia magnética nuclear de protones se muestra en 
la Figura 9. El análisis fue realizado utilizando cloroformo deuterado. 
De la Figura 9 se selecciona solamente una parte del espectro, la que 
correspondería a la parte del ligando, si bien, la interpretación completa del área 
seleccionada requiere un manejo avanzado, en cuanto a la interpretación, de 
espectros de resonancia magnética nuclear, no obstante, se puede decir que el 
ligando, considerando su estructura, debiese presentar 8 señales diferentes 
teniendo en cuenta la cantidad de hidrógenos con entorno químico diferente. En 
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la Figura 10 se han sustituido los hidrógenos con números con el fin de diferenciar 
a los hidrógenos con entornos químicos similares y diferentes. 
 
 
Figura 9: Espectro RMN de protones para el compuesto [𝐏, 𝐍 −
{(𝐂𝟔𝐇𝟓)𝟐(𝐂𝟓𝐇𝟒𝐍)𝐍𝐇𝐏}𝐑𝐞(𝐂𝐎)𝟑𝐁𝐫] 
 
De esto se puede inferir que las señales 1, 2, 3, 4 y 5 integrarían para un 
protón; la señal 6 y 7 integrarían para cuatro protones y, por último, la señal 8 
integraría para 2 protones. El área seleccionada del espectro se muestra en la 
Figura 11. 
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Figura 10: Esquema del ligando {(𝐂𝟔𝐇𝟓)𝟐(𝐂𝟓𝐇𝟒𝐍)𝐍𝐇𝐏} identificando 
hidrógenos con entorno químico diferentes. 
 
 
Figura 11: RMN de protones para el compuesto [𝐏, 𝐍 −
{(𝐂𝟔𝐇𝟓)𝟐(𝐂𝟓𝐇𝟒𝐍)𝐍𝐇𝐏}𝐑𝐞(𝐂𝐎)𝟑𝐁𝐫] 
 
En el espectro se seleccionaron 8 señales, solo aquellas que integraban 
para los valores esperados, la suma de las integrales de estas señales da un 
valor de 15,69, el valor esperado era 15, correspondiente al número de 
hidrógenos estructurales del ligando. La diferencia en los valores se puede deber 
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a errores propios de la técnica, cabe destacar que, si bien la resonancia 
magnética puede ser concluyente en moléculas orgánicas, en compuestos 
organometálicos esto puede variar debido a la presencia del centro metálico, el 
que produce un corrimiento de las señales; es por esto, que este análisis puede 
presentar variaciones en su interpretación. Para poder asignar las señales a cada 
hidrógeno es preciso tener un manejo avanzado de la técnica que escapan al 
objetivo de esta unidad de investigación, pero es suficiente con señalar los 
hidrógenos con entorno diferentes y que del espectro solo es importante el área 
correspondiente a la que pudiera ser del ligando.  
 
5.1.5 Descripción estructural 
 
Los resultados de la difracción de rayos-X en monocristal se muestran a 
continuación, la estructura del complejo se aprecia en la Figura 12; la Tabla 2 
muestra las distancias de enlace entre los diferentes átomos del complejo y los 
ángulos que forman entre ellos; y, la información cristalográfica recogida sobre el 
compuesto [P, N − {(C6H5)2(C5H4N)NHP}Re(CO)3Br] se muestra en la Tabla 3 
. 
 
Figura 12: Esquema del compuesto molecular  [𝑷, 𝑵 −
{(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓] . 
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Tabla 2: Distancias (Å) y ángulos (°) seleccionados para [𝑷, 𝑵 −
{(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓] 
Átomos Distancia / Å  Átomos Ángulos / ° 
Re1—P1 2.4106(18)  N1—Re1—P1 77.98(16) 
Re1—C18 1.914(9)  C18—Re1—N1 95.4(3) 
Re1—Br1 2.6125(9)  C20—Re1—C18 91.6(3) 
Re1—C19 1.974(9)  C19—Re1—N1 95.3(3) 
Re1—N1 2.204(6)  C20—Re1—C19 89.9(3) 
Re1—C20 1.897(8)  C20—Re1—P1 97.0(2) 
 
Tabla 3: Información cristalográfica para [𝑷, 𝑵 −
{(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓] 
FW/ uma  1376,21 
Sistema Cristalino Monoclínico 
Grupo Espacial P21/c 
a/Å 16,305(3) 
b/Å 11,2752(17) 
c/Å 14,517(2) 
α/° 90,00 
β/° 106,283(2) 
γ/° 90,00 
V/Å3 2561,8(7) 
Z 2 
d / g cm-3 1,784 
μ / mm-1 6,544 
F000 1308 
θ rango 2,32° a 25,99° 
hkl rango h: -20→20 
 k: -13→13 
 l: -17→17 
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Ntot, Nuniq, (Rint), Nobs 19263, 5019 (0,0625), 3745 
Parametros Refinados 293 
GOF 1,056 
R1, wR2 (obs) 0,0384, 0,0949 
Max. y min Δρ 1,080, -0,919 
 
De los resultados de la medición se obtienen la Figura 12 el cual muestra 
un esquema del compuesto molecular, el que coincide con el compuesto 
esperado de la síntesis; la Tabla 2 muestra las distancias y ángulos obtenidos 
para este compuesto cuyos datos permite corroborar la geometría octaédrica del 
producto; y finalmente la Tabla 3 muestra la información cristalográfica del 
producto de aquí se desprende principalmente que el compuesto molecular 
presenta un sistema cristalino monoclínico simple con grupo espacial P21/c. 
 
5.1.6 Voltametría cíclica 
 
El voltamograma cíclico para [P, N − {(C6H5)2(C5H4N)NHP}Re(CO)3Br] se 
muestra en la Figura 13 en esta resaltan principalmente dos bandas irreversibles. 
Alrededor de +1,45 V (Figura 13.a) correspondiente a la oxidación del complejo 
y, por otra parte, se observan dos reducciones completamente irreversibles entre 
-0,75 V y -1,20 V (Figura 13.b) 
Del voltamograma obtenido, Figura 13, se observa una banda de oxidación 
atribuible al centro metálico ReI/ReII. Por otra parte, se logran apreciar dos 
bandas correspondientes a la reducción del ligando, este comportamiento 
electroquímico muestra indicios de las transiciones electrónicas que presenta el 
compuesto, estas transiciones, según literatura29, podrían corresponder a la 
transferencia de carga del metal hacia el ligando TCML. 
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a.- 
 
 
b.- 
 
Figura 13: Voltagrama cíclico para [𝑷, 𝑵 −
{(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓]a.- oxidación; b.- reducción. 
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Se optimizó la estructura a partir de los datos cristalográficos obtenidos de 
la difracción de rayos-X y mediante DFT se calcularon las densidades de 
transición de espín con el fin de identificar a que correspondería cada banda. El 
esquema obtenido del cómputo se muestra en la Figura 14. De esto se logra 
observar que, al simular una reducción en la molécula, esta afectaría 
directamente al centro metálico; mientras que al producirse la oxidación de esta 
misma, se produce una alteración en el ligando. 
.  
 
Figura 14: Cálculo DFT en fase gaseosa de densidad de transición de espín 
para la reducción vertical (a.-) y oxidación (b.-) para el compuesto 
[𝑷, 𝑵 − {(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓]. 
 
5.1.7 Propiedades de absorción y emisión 
 
El espectro de absorción se muestra en la Figura 15, este se midió en 
distintos solventes: diclorometano (DCM) y N,N-dimetilformamida (DMF).  
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Figura 15: Espectro de absorción del compuesto [𝑷, 𝑵 −
{(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓]. 
Del espectro de absorción exhibido en la Figura 15 se puede identificar 
claramente dos bandas, la más intensa aparece a los 300 nm con una 
absortividad molar, 𝛆 = 𝟔 × 𝟏𝟎𝟑𝐌−𝟏𝐜𝐦−𝟏, transición atribuible a una 
transferencia de carga intraligando del tipo 𝝅 → 𝝅∗, esto se puede inferir de la 
energía (longitud de onda) a la cual aparece la banda y además de la absortividad 
de esta. Por otra parte, se tiene una banda centrada en los 350 nm de baja 
intensidad, 𝛆 = 𝟏 × 𝟏𝟎𝟑𝐌−𝟏𝐜𝐦−𝟏, la cual se atribuye a una TCML considerando 
a la energía a la cual aparece, a su absortividad molar, y teniendo en cuenta que 
se tiene un centro metálico rico en electrones con un sistema d6 y que el ligando 
piridina es un ligando de tipo π-aceptor σ-donor, además es coincidente con los 
resultados obtenidos desde la voltametría cíclica. Para representar los orbitales 
de forma sencilla e interpretar de forma cualitativa la energía necesaria para los 
diferentes tipos de transiciones se muestra en la Figura 16 los orbitales 
moleculares de un compuesto organometálico hipotético ML6. 
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Figura 16: Diagrama de orbitales moleculares y transiciones electrónicas para 
un compuesto ML6. 
 Como se logra observar en la Figura 16, la transición 𝝅 → 𝝅∗ aparece a 
valores más bajos de longitud de onda (mayor energía) comparada con la TCML 
que aparece a valores más altos de longitud de onda (menor energía) debido a 
la separación entre los niveles de energía que separan un nivel electrónico de 
otro.  
Se simuló el espectro de absorción del complejo molecular [P, N −
{(C6H5)2(C5H4N)NHP}Re(CO)3Br] en base a los datos cristalográficos obtenidos 
de la difracción de rayos-X. Los resultados se muestran en la Tabla 4. Los 
orbitales involucrados en las transiciones se exhiben en la Figura 17 y el espectro 
simulado se aprecia en la Figura 18.  
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Tabla 4: Resumen de las energías principales, longitud de onda y fuerza del 
oscilador calculada para las transiciones observadas en el espectro de absorción 
para el complejo [𝑷, 𝑵 − {(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓] en fase gas. 
N E / eV λ / nm f Principales Contribuciones 
1 3,22 385 0,0052 HOMO → LUMO (98%) 
2 3,28 378 0,0132 HOMO-1 → LUMO (98%) 
3 3,50 353 0,0031 HOMO → LUMO+1 (90%) 
4 3,59 345 0,0103 HOMO-1 → LUMO+1 (91%) 
5 3,83 323 0,0049 HOMO → LUMO+2 (73%) 
HOMO → LUMO+3 (11%) 6 3,86 321 0,0017 -1 → LUMO+2 (64%) 
HOMO-1 → LUMO+3 (11%) 7 3,96 313 0,0036  → LUMO+4 (31%) 
HOMO → LUMO+5 (23%) 8 4,02 308 0,0017   3 (43 ) 
HOMO → LUMO+4 (19%) 9 4,02 308 0,0036   4 (23 ) 
HOMO-1 → LUMO+2 (20%) 10 4,07 305 0,0037 -2   (59%) 
HOMO-1 → LUMO+4 (15%) 12 4,22 294 0,0020  → LUMO+5 (54%) 
HOMO → LUMO+3 (30%)  
c  
Figura 17: Orbitales moleculares HOMO-1, HOMO, LUMO y LUMO+1 
involucrados en las transiciones electrónicas. 
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Figura 18: Espectro simulado mediante TD-DFT para el compuesto 
[𝑷, 𝑵 − {(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓]en fase gas. 
 
De la Figura 17 se logra observar que los electrones de los orbitales 
frontera HOMO-1 y HOMO se centran en el metal, mientras que los de los 
orbitales LUMO y LUMO+1 se centran en los fragmentos piridilo y fenilo del 
ligando. Por otra parte, de la tabla 4, se percibe que las transiciones observadas 
a la banda del espectro cercana a los 350 nm correspondería a la transferencia 
de carga desde el metal al ligando, TCML, desde los orbitales HOMO-
1LUMO+1. Por último, el espectro simulado mediante TD-DFT, Figura 18, es 
muy similar al espectro obtenido, Figura 15, lo que indica que los resultados 
obtenidos concuerdan con lo calculado.  
El espectro de emisión se muestra en la Figura 19, este se obtuvo luego 
de excitar la muestra a 300 nm (máximo de absorción). Se obtuvo que los 
máximos de emisión varían dependiendo del solvente utilizado, siendo el 
máximo de emisión a 365 nm en DCM y 350 nm en DMF. Además, la muestra 
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se excitó a 350 nm (segundo máximo de absorción) pero no se observó 
emisión, por lo que se propone que el mecanismo de desactivación del estado 
electrónicamente excitado no correspondería a procesos radiativos.  
 
 
Figura 19: Espectro de emisión del complejo [𝑷, 𝑵 −
{(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓] 
 
5.2 [(𝐂𝟏𝟐𝐇𝟖𝐍𝟐)(𝐇𝟐𝐎)𝐑𝐞(𝐂𝐎)𝟑]
+(𝐂𝐅𝟑𝐒𝐎𝟑)
− 
 
5.2.1Síntesis 
Se implementó una nueva metodología de síntesis para el compuesto 
[(𝐂𝟏𝟐𝐇𝟖𝐍𝟐)(𝐇𝟐𝐎)𝐑𝐞(𝐂𝐎)𝟑]
+(𝐂𝐅𝟑𝐒𝐎𝟑)
−. Primeramente, se tenía la idea de 
obtener el compuesto a partir del producto aislado de una primera síntesis 
mostrada en la Figura 20 y posteriormente, al producto aislado, hacerlo 
reaccionar con triflato de plata con el fin de obtener el producto deseado. 
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Figura 20: Esquema de reacción para la primera síntesis necesaria para 
obtener (𝐂𝟏𝟐𝐇𝟖𝐍𝟐)𝐑𝐞(𝐂𝐎)𝟑𝐁𝐫 
 
El principal problema con este método es que el producto 
(𝐂𝟏𝟐𝐇𝟖𝐍𝟐)𝐑𝐞(𝐂𝐎)𝟑𝐁𝐫 resultaba ser muy poco soluble en solventes orgánicos 
(como tolueno, cloroformo, diclorometano o tetrahidrofurano), era necesario 
utilizar una cantidad excesiva de solvente (500-700 mL aprox.) para poder 
disolver muy poca cantidad de compuesto (100-200 mg aprox.) y, una vez se 
mezclaba con el triflato de plata, se formaba un sólido muy difícil de extraer para 
poder así aislar el producto de interés. Desde diversos puntos de vista este 
procedimiento se considera contraproducente e insostenible, por lo que luego de 
una serie de ensayos se implementó un nuevo procedimiento, más rápido, eficaz 
y con un alto porcentaje de rendimiento.  
Esta nueva metodología propone la síntesis del compuesto en una sola 
etapa tal como se muestra en la Figura 21. En esta, por medio de pruebas de 
solubilidad se encontró un solvente que disolviera de forma óptima los tres 
reactivos de interés: [𝐑𝐞𝐁𝐫(𝐂𝐎)𝟑(𝐂𝟒𝐇𝟖𝐎)]𝟐, 𝐂𝟏𝟐𝐇𝟖𝐍𝟐 ∙ 𝐇𝟐𝐎 y 𝐀𝐠𝐂𝐅𝟑𝐒𝐎𝟑. El 
solvente escogido para la síntesis fue THF. Una vez escogido el solvente se 
disolvieron los tres reactivos por separado y posteriormente se procedió a 
mezclarlos bajo agitación constante y en un entorno poco iluminado. En una 
primera instancia se mezcló [𝐑𝐞𝐁𝐫(𝐂𝐎)𝟑(𝐂𝟒𝐇𝟖𝐎)]𝟐 con 𝐂𝟏𝟐𝐇𝟖𝐍𝟐 ∙ 𝐇𝟐𝐎 en 
relación estequiométrica 1:2 (se nota inmediatamente un cambio de coloración 
de la solución de incoloro a amarillo intenso) y posteriormente se agregó 
𝐂𝐅𝟑𝐒𝐎𝟑𝐀𝐠, en esta etapa se forma un precipitado blanco correspondiente a 𝐀𝐠𝐁𝐫. 
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Transcurrido un par de horas después de la reacción se procedió a filtrar la 
solución y se lavó con THF para arrastrar el producto que pudiese quedar. Luego 
se hizo precipitar el producto mediante cambio de polaridad con hexano. Se 
obtuvo un sólido amarillo verdoso con un rendimiento del 81,4%.  
 
Figura 21: Esquema de síntesis en una etapa para el compuesto 
[(𝐂𝟏𝟐𝐇𝟖𝐍𝟐)(𝐇𝟐𝐎)𝐑𝐞(𝐂𝐎)𝟑]
+(𝐂𝐅𝟑𝐒𝐎𝟑)
− 
 
5.2.2 Análisis elemental 
 
Los resultados del análisis se comparan con los calculados en la Tabla 5  
 
Tabla 5: Composición porcentual obtenida para el compuesto 
[(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+(𝑪𝑭𝟑𝑺𝑶𝟑)
− 
Elemento Composición Experimental (%) Composición Calculada (%) 
Carbono 31,21 30,52 
Nitrógeno 4,23 4,35 
Hidrógeno 1,72 1,59 
 
De los datos obtenidos de la Tabla 5 se observa que los valores obtenidos 
del análisis en comparación con los calculados son bastante similares. Según los 
criterios de aceptabilidad de este análisis31 se tiene una cantidad mayor de 
carbono del esperado, esto se puede deber a solvente remanente en la muestra.  
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5.2.3 Espectroscopía IR 
 
 Se realizaron análisis a ambos reactantes y al producto. Los espectros 
correspondientes a los reactantes se aprecian en la Figura 22.a y 22.b el producto 
corresponde a la figura 22.c. La figura 22.d muestra los tres espectros solapados 
con el fin de identificar bandas coincidentes entre reactantes y productos.  
De este se logra apreciar principalmente la banda de estiramiento del triple 
enlace en la molécula CO Estos valores son CO: 2050, 1910, 1890 cm-1. En la 
Figura 23 se muestran los espectros solapados indicando la banda mencionada. 
 
Figura 23: Espectro IR comparado para reactantes y productos en la síntesis 
de [(𝐂𝟏𝟐𝐇𝟖𝐍𝟐)(𝐇𝟐𝐎)𝐑𝐞(𝐂𝐎)𝟑]
+(𝐂𝐅𝟑𝐒𝐎𝟑)
− 
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Figura 22: Espectros IR para a.- dímero de renio [𝑹𝒆𝑩𝒓(𝑪𝑶)𝟑(𝑪𝟒𝑯𝟖𝑶)]𝟐 b.- 
ligando 𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐 ∙ 𝑯𝟐𝑶 c.- producto [(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+(𝑪𝑭𝟑𝑺𝑶𝟑)
− y 
d.- espectros solapados. 
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5.2.4 Resonancia magnética nuclear de protones 
 
El espectro RMN de complejo [(C12H8N2)(H2O)Re(CO)3]
+(CF3SO3)
− se 
muestra en la Figura 24. 
 
 
Figura 24: Espectro 1HRMN para el compuesto 
[(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+(𝑪𝑭𝟑𝑺𝑶𝟑)
−. 
De este se selecciona solo un área del espectro correspondiente a la del 
ligando fenantrolina. De forma preliminar se puede observar que el ligando 
fenantrolina presenta ocho hidrógenos, de los cuales se identifican solo cuatro 
entornos químicos diferentes, la Figura 25 muestra esquemáticamente los 
hidrógenos y las similitudes de los entornos químicos para la fenantrolina. Se 
puede decir que se obtendrán cuatro señales las cuales integran para dos 
hidrógenos cada una. 
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Figura 25: Esquema de la fenantrolina identificando hidrógenos con mismo 
entorno químico. 
 
El área seleccionada se muestra en la Figura 26. Se asginaron las señales 
en base a la estructura del compuesto, se nota un corrimiento de las señales, en 
cuanto a la fenantrolina sola, como consecuencia del centro metalico.
 
Figura 26: Área del espectro RMN de protones seleccionada para el cation 
[(𝐂𝟏𝟐𝐇𝟖𝐍𝟐)(𝐇𝟐𝐎)𝐑𝐞(𝐂𝐎)𝟑]
+ 
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5.2.5 Descripción estructural 
 
De los resultados de la difracción de rayos X se puede describir el 
compuesto [(C12H8N2)(H2O)Re(CO)3]
+ como un catión de ReI con un entorno 
octaédrico rodeado por tres carbonilos en conformación facial, un ligando 
bidentado correspondiente a 1,10-fenantrolina y una molécula de agua. La 
estructura del complejo se aprecia en la Figura 27. 
 
 
Figura 27: Esquema del catión [(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+. 
 
La Tabla 6 muestra las distancias de enlace entre los diferentes átomos 
del complejo[(C12H8N2)(H2O)Re(CO)3]
+(CF3SO3)
−  y los ángulos que forman 
entre ellos. 
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Tabla 6: Distancias (Å) y ángulos (°) seleccionados para 
[(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+ 
Átomos Distancia Átomos  Ángulos Átomos  Ángulos 
Re1-N1 2,156(7) C13-Re1-N1 95,7(3) C13-Re1-N2 85,7(3) 
Re1-N2 2,165(7) C14-Re1-N1 97,3(4) C14-Re1-N2 172,0(3) 
Re1-O1 2,176(7) C15-Re1-N1 172,4(4) C15-Re1-N2 97,8(4) 
Re1-C13 1,886(11) N1-Re1-N2 75,8(3) C13-Re1-C15 88,9(4) 
Re1-C14 1,884(10) N1-Re1-O1 80,7(3) C14-Re1-C13 89,0(4) 
Re1-C15 1,935(11) N2-Re1-O1 80,2(3) C14-Re1-C15 88,7(5) 
  C13-Re1-O1 175,1(3) C14-Re1-O1 94,8(4) 
    C15-Re1-O1 94,3(4) 
 
La información cristalográfica recogida sobre el compuesto 
[(C12H8N2)(H2O)Re(CO)3]
+(CF3SO3)
− se muestra en la Tabla 7, se obtuvo que el 
compuesto molecular presenta un sistema cristalino triclínico cuyo grupo espacial 
corresponde a P1̅. 
 
Tabla 7: Información cristalográfica para 
[(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+(𝑪𝑭𝟑𝑺𝑶𝟑)
− 
FW/ uma  1307,16 
Sistema cristalino Triclínico 
Grupo espacial P-1  ̅
a/Å 10,8439(11) 
b/Å 10,9199(11) 
c/Å 12,5692(12) 
α/° 79,521(6) 
β/° 65,587(6) 
γ/° 62,424(6) 
V/Å 1201,3(2) 
Z 2 
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d / g cm-3 1,807 
μ / mm-1 5,21 
F000 628 
θ rango 2,4° to 26° 
hkl rango h= -13→13 
 K= -13→13 
 l= -15→15 
Ntot, Nuniq, (Rint), Nobs 9223, 4702(0,040), 4121 
Parámetros Refinados 324 
GOF 1,04 
R1, wR2 (obs) 0,051, 0,145 
Max. y min  1,72 y -2,04  
 
Además el compuesto catiónico muestra interacciones del tipo puente de 
hidrógeno entre la molécula de agua del catión y aniones triflato con el fin de 
contrarrestar la carga del centro metálico. La Figura 28 muestra las interacciones 
tipo puentes de hidrógeno mientras que la Tabla 8 aporta información sobre la 
geometría producida por estas interacciones obtenidas como resultado de la 
difracción de rayos X. 
 
 
Figura 28: Diagrama molecular en que se muestran puentes de hidrógeno entre 
el catión [(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+ y el anión triflato como contracarga. 
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Tabla 8: Geometría generada por puentes de hidrógeno (Å, °) para el 
compuesto [(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+(𝑪𝑭𝟑𝑺𝑶𝟑)
− 
D―H···A D―H H···A D···A D―H···A 
O1―H1W···O6 0,85 1,77 2,606(13) 166 
O1―H2W···O6 0,85 2,74 3,281(18) 123 
O1―H2W···O7 0,85 2,00 2,818(19) 162 
 
5.2.6 Propiedades de absorción y emisión 
 
El espectro de absorción se muestra en la Figura 29. Se hicieron 
mediciones en diferentes solventes: etanol (EtOH), diclorometano (CH2Cl2), N, N-
dimetilformamida (DMF) y acetonitrilo (CH3CN).  
 
 
Figura 29: Espectro de absorción del compuesto 
[(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+ 𝑪𝑭𝟑𝑺𝑶𝟑 − 
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Se observa una banda ancha e irregular situada entre los 300 y 450 nm, 
con una absortividad molar de 𝛆 = 𝟑 × 𝟏𝟎𝟑𝐌−𝟏𝐜𝐦−𝟏, se aprecia, además, que el 
compuesto varía su comportamiento dependiendo del solvente en el que se 
encuentra, comportamiento que es característico para transiciones del tipo 
TCML31. La banda esperada para la transición intraligando de la fenantrolina 
aparece a longitudes de onda inferiores a los 300 nm, esta correspondería a una 
banda intensa característica de transiciones de tipo π→π* de acuerdo a la 
literatura32. 
 El espectro de emisión se muestra en la Figura 30, las mediciones se 
realizaron en distintos solventes con el fin de identificar la relación entre la 
emisión y la naturaleza del solvente (polaridad o proticidad); los solventes 
elegidos fueron N,N-dimetilformamida (DMF), etanol (EtOH), acetonitrilo (ACN) y 
diclorometano (CH2Cl2). La excitación de la muestra se realizó a 350 nm y la 
emisión se produjo alrededor de los 550 nm.  
 
 
Figura 30: Espectro de emisión del catión [(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+en 
diferentes solventes orgánicos. 
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La diferencia del comportamiento del compuesto, en cuanto a emisión, se 
puede deber a la interacción entre el compuesto con los diferentes solventes 
utilizados, esto es, por la capacidad que tiene el compuesto de formar puentes 
de hidrogeno tanto como el contraión triflato como con el mismo solvente; es por 
esto que se presentan variaciones tanto en la emisión como en la absorción ya 
que cada interacción complejo-solvente dependerá de la polaridad y proticidad 
del solvente escogido. 
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6 Conclusiones  
 
6.1 [𝑷, 𝑵 − {(𝑪𝟔𝑯𝟓)𝟐(𝑪𝟓𝑯𝟒𝑵)𝑵𝑯𝑷}𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑𝑩𝒓] 
 
De los análisis realizados al compuesto se puede concluir lo siguiente: 
 
 Debido a los valores relativamente similares de composición porcentual 
experimental/teórico de C, N e H, se pudo considerar que, en primera 
instancia, se tiene un producto cuyo porcentaje en masa es coincidente 
con los valores calculados y, además, que la composición del compuesto 
obtenido es homogénea infiriendo que se tiene un producto con un alto 
índice de pureza. 
 La espectroscopía FTIR indicó que el producto obtenido tiene grupos 
funcionales pertenecientes a ambos reactantes, siendo estos carbonilos y 
amino. 
 En la espectroscopía RMN, se atribuyó una zona del espectro 
correspondiente al ligando, y se identificaron las señales, siendo estas las 
esperadas y la suma de las integraciones es similar a las esperadas, por 
lo que, se pudo decir que el ligando está presente en el compuesto 
sintetizado. 
 En base a los resultados del análisis de difracción de rayos X, se obtuvo 
la estructura del compuesto [P, N − {(C6H5)2(C5H4N)NHP}Re(CO)3Br], 
siendo este un compuesto con entorno octaédrico rodeado por tres 
carbonilos en conformación facial, un ligante bidentado correspondiente a 
2-(difenilfosfinoamino) piridina y bromuro, además presenta un sistema 
cristalino monoclínico simple con grupo espacial P21/c. 
 Mediante el análisis de voltametría cíclica se pudo dar luces de que las 
transiciones electrónicas que presenta el complejo corresponderían, en 
primera instancia, a transferencia de carga del metal hacia el ligando. 
 De los análisis de absorción y emisión se tuvo que el compuesto absorbe 
en el rango del UV-Vis, percibiéndose transiciones del tipo   π → π∗ 
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correspondiente a la piridina coordinada al metal y, por otra parte, 
transiciones de tipo TCML desde el renio hacia la piridina. El espectro de 
emisión muestra que el compuesto emite al excitar a 300 nm. 
 
6.2 [(𝑪𝟏𝟐𝑯𝟖𝑵𝟐)(𝑯𝟐𝑶)𝑹𝒆(𝑪𝑶)𝟑]
+(𝑪𝑭𝟑𝑺𝑶𝟑)
− 
 
De los análisis realizados al compuesto se puede concluir lo siguiente: 
 La incorporación de un nuevo método de síntesis permitió obtener el 
producto de una forma rápida y con alto porcentaje de rendimiento. 
 Debido a los valores relativamente similares de composición porcentual 
experimental/teórico de C, N e H, se pudo considerar que, en primera 
instancia, se tuvo un producto cuyo porcentaje en masa era coincidente 
con los valores calculados salvo por un exceso de carbono atribuible a 
solvente remanente de la síntesis. 
 El espectro FTIR sugiere que el producto posee grupos carbonilos. 
 En la espectroscopía RMN se atribuyó una zona del espectro 
correspondiente al ligando y se identificaron las señales siendo las 
esperadas considerando la estructura del compuesto 
 En base a los resultados de la difracción de rayos X se obtuvo la estructura 
del compuesto [(C12H8N2)(H2O)Re(CO)3]
+(CF3SO3)
−, siendo este un 
compuesto centrado en el renio, con entorno octaédrico rodeado por tres 
carbonilos en conformación facial, un ligando bidentado correspondiente 
a fenantrolina y agua. El compuesto presenta interacciones del tipo 
puentes de hidrógeno con iones triflato según muestran los datos 
obtenidos. 
 Del espectro de absorción se obtuvo que, se atribuyen transiciones del tipo 
intraligando π→π* correspondiente a la fenantrolina y TCML desde el 
centro metálico hacia la fenantrolina. Por otra parte, del espectro de 
emisión, se observa que se tienen variaciones en los máximos de emisión 
dependiendo del solvente utilizado, esto se atribuye a la estructura del 
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complejo y a su capacidad de generar puentes de hidrógeno con los 
diferentes solventes.  
 
En conclusión se puede decir que, mediante técnicas de laboratorio 
relativamente simples fue posible la síntesis de dos complejos de renio (I) 
tricarbonilo, los cuales fueron caracterizados estructuralmente mediante 
diferentes técnicas de elucidación estructural obteniéndose la estructura 
completa de estos y además se determinaron algunas características 
fotofísicas y electroquímicas que poseen los compuestos sintetizados.  
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